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© Polyestergranulate; insbesondere langsam kristailisierende. klebrige Copolyester werden in zwei hintereinan- 
dergeschaiteten Wirbelbetten (1. 2) krisfaliisiert und in eine Prallvorrichtung (3) zum Nachzerkleinern der 
Kleinagglomerate gefuhrt Das erste Wirbelbett (1) isf eine sprudelnde Wirbelschicht m'rt Mischcharakteristik. und 
das zweite Wirbelbett (2) ein Fliessbett mit Kolbenstromungscharakteristik. Das zweite Wirbelbett (2) gewShrlei- 
stet eine genugende Behandlungsdauer, urn die nach dem ersten Wirbelbett (1) verbleibenden amorphen 
Granulatkomer zu kristailisieren. 
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Verfahren und Vorrichtung zum 



kontinuierllchen Kristellisieren von Polyestermaterial 



erst durch eine Nachbehand.ung in fester Phase erre.chba, ^S^STeh Granulat 

,s Weiterverarbeitung zism Fertigartikel getrennt durchgefUhrt, so dass man als .^ w,scn ^ ^^^^ in 
nerste.,,. washes wegen der geringen ^ S J— 

SaLrchWrozesse schon im Anfangsstadium unterbrochen werden, und sich kerne permanenten 

S Durch d Ssbewegung des RUhrers konnen aber Im Granulat unkontrolliert hone mechan.sche 
S r h nlpn mlt rriebbUduna oder Deformation im plastischen Zustand auftreten. Am RQhrorgan selber 
45 k^MaS^ba^^itnt^ung Uber die Wand kommt noch das Problem der Uebertempe- 
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Granulates nlcht rnehr zu vermeiden suchen, sondem die Granulatsaule in einem Schachfapparat bewusst 
zusammenkleben liessen (DE-AS 25 58 730 und DE-OS 26 42 102). Dadurch erhielt man eine einheitJiche 
Verweilzelt und musste das Granulat wahrend der Kristallisatlon nicht rnechanisch beanspruchen. Durch 
schichtweises Abtragen von der Unterseite her, sollte der Agglomeratklotz wieder in ein rieselfahiges 
5 Granulat UberfOhrt werden. Wegen schwierig zu kontroliierender TemperaturfUhrung (wegen der Exothermie 
der Kristallisation) mit nicht genau einstellbarer Verkiebungsstarke konnte es aber zu derail starker 
Agglomerierung kommen. dass die mechani sche Abtragung nicht mehr moglich war. Im Normalbetrieb 
entstand durch die Agglbmeratzerkleinerung stSrender Staub. 

In Anbetracht der Schwierigkeiten bei der Kristallisation wurde als Ersatz dafOr auch schon vorgeschla- 

w gen. zur Unterbindung der Klebeneigung die Granulatoberflache mit einem feinen Pulver zu bedecken. 
Dieses Verfahren hat aber den Nachteil. dass der Polyester nachher eine zusatzliche Substanz enthalt 
(nicht anwendbar fQr Flaschengranulat) gder das Additiv nach der Temperaturbehandlung wieder quantitativ 
entfernt werden muss (z.B. US-PS 4 130 551). Zudem ist eine Vorrichtung fUr die Puh/erzugabe notwendig. 
Anwendbar w£re das Verfahren hochstens mit Titandioxid fOr schlecht kristallisierende Copolyester, die 

is ohnehin mattjert wbrden (vgl. DE-OS 2 124 203). 

Ein verbessertes Kristaflisationsyerfahren 1st in der CH-Patentschrift 665 473 beschrieben: verwendet 
wird eine sprudelnde Wirbelschicht. der durch eine besondere Konstruktion eine KolbenstrSmung Uberlagert 
ist so dass eine enge Verweilzeitverteilung resultiert und die mittlere Aufenthaltszeit kurz sein kann. 
Verfahren und Vorrichtung stellen fQr PolySthylenterephthalat eine gute wirtsehaftHche Losung dar. FOr sehr 

20 langsam kristallisiereride und dadurch eine langere Webephase aufweisende Copolyester ist allerdings 
dieser Apparat nicht geeignet. da sich trotz wirbelnder Bewegung Agglomerat-Klumpen bilden konhen. 

Speziell fQr die Raschenherstellung wird heute oft nicht mehr relnes Polyathylenterephthalat eingesetzt, 
sondem das PET wird mit Co-Kohiponenten modifiziert Als Co-Komponenten kommen bellebige Diole Oder 
Dicarbonsauren (bzw. entsprechende Diester) in Frage. durch welche das Aethylenglytol und/bder die 

25 Terephthalsaure tellweise erstetzt werden. FUr Raschengranulat werden z.B. Cyclohexan-1 .4-dimethylol 
Oder Isophthalsaure im Bereich von 0-5 mol-% verwendet (bezogen auf Diol- bzw. Dicarbonsauremengen). 
Copolymere habeo gegenOber dem Homopolymer einen erniedrigten Schmelzpunkt Dies bringt bei der 
Raschenherstellung den Vor teil mit sich, dass tiefere (urn ca 5*C) Verarbertungstemperaturen moglich 
sind, wodurch beim Sprltzgiessen der Vorformllnge die nochmallge Bildung von Acetaldehyd durch 

30 thermische Abbaureaktionen reduziert wird. Der zweite Vorteil der elnkondensierten Co-Kompohenten Regt 
in der Behinderung der Kristallisation, was glasklare (100% amorphe) Vorformlinge und Flaschen ergibt. 
(Bei reinem PET kommen trotz schneller AbkUhlung gelegentiich leichte TrObungen vor). Letzterer Umstand 
bedeutet natOrlich, dass das Copolyestergranulat bei der Kristallisation ein extrem klebriges Verhalten zeigt. 
Ein derartiges Material konnte mit den bisherigen Verfahren gemass dem Stand der Technik nicht 

35 storungsfrei krlstallisiert werden. Theoretisch konnte zwar auch sehr klebriges Granulat sogar ohne 
Bewegung und ohne Agglomeratbildung kristallisiert werden, wenn dafOr gesorgt wOrde, dass kein Granulat- 
kom ein anderes berilhrt Bne splche Bnzelkombehandlung wurde aber riesige Apparate geringer Produkti- 
vitat bedingen, so dass diese Mognchkeit aus wirtschaftlichen GrQnden ausser Betracht fallt. 

Der Ertmdung liegt die Aufgabe zugrunde, die Kristallisation von zu starkem Weben neigenden 

-w Polyestern in einem konfinuierlichen. kostengUnstJgen Prozess mit den entsprechenden Vorrichtungen 
zuverlMssig, materialschonend und m'rt einheitJicher Endqual'rtat durchzufOhren. Unter Polyester soilen 
hierbei samtliche aus Diol- und Dicarbonsaurekomponenten aufgebauten Polymere verstanden werden. Bei 
den Dlolen sind dies vor allem Alkylenglykole wie Aethylen-, 1 ,3-Propylen- oder 1,4 Butylenglykol sowie 
Cyclpalkandiole wie Cyclohexan-1 ,4-diol oder Cyclohexan-1 , 4-dimethylol. Bei den Dicarbonsauren sind in 

46 erster Linie ferephthal- und Isophthalsaure, Naphthalindlcarbonsauren sowie Adipin v Sebazinsaure etc. zu 
nennen. Selbstverstandlich kommen auch Gemische davon sowie gerlnge Anteile mehrfunktioneller Alkoho- 
le und Carbonsauren in Frage. sowie organische oder anorganische ZusStze bis etwa 20 Gewlchtsprozent. 
Die wichtigsten Polyesterarten sind aber PolySthylenterephthalat und die darauf basierenden Copolyester. 
Die Korngeometrie kann von grobem Pulver bis zu den verschiedenen Granulatformen reichen. 

so Die Erfindung ist dadurch gekennzeichnet, dass das Polyestermaterial durch zwei hintereinander 
geschaltete Wirbelbetten gefOhrt wird, von denen das erste eine sprudelnde Wirbelschicht mit Mischcharak- 
teristik, und das zweite ein Riessbett mit Kolbenstr6mungscharakteristik Ist. Nach dem zweiten Wirbelbett 
konnen unabhangig und getrennt von der Kristallisation die verbliebenen Kleinagglomerate In einer 
Prallvorrlchtung nachzerkleinert werden. 

55 Dass dieses Vorgehen eine storungsfreie Kristallisation von klebrigem Polyester ermoglicht und am 
Schluss ein agglomeratfreies Granulat elnheiflichen Kristallinftatsgrades liefert, ist Qberraschend und war 
nicht vorherzusehen. Eine Verbreiterung der Verweilzeitverteilung, wie sle durch das Sprudelbett zustande 
kommt, wurde bisher fur unvermeidbar mit einem homogenen Endprodukt gehalten. Zudem liessen sich 
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sehr klebriqe Copolyester bis jetet nur unter mechanischer RQhrung (mit den oben beschrlebenen Nachtei- 
fen) 2SZ££ Erwartet W auch die Talsache. dass die Kohasionskraft der unter den e^dungsge- 
mLen Bedingungen entstandenen Kleinagglomerate so gering 1st. dass diese mit massigem Krattaufwand 
rm SL an die Kristallisation in die Enzelkorner aufgelost warden konnen. wohmgegen be, den 
konventionellen Verfahren unmittelbar wahrend der Webe- und Kristallisationsphase unter unkontrolherbaren 
Bedingungen eingegriffen werden muss, urn irreversible Verklebungen zu ™*mdem 

Vorteilhafte Ausgestaltungen des erfindungsgemassen Verfahrens betreffen de Tempore der 
Granulate und des Behandlungsgases. den Gasdurchsatz und die Ga S geschw.nd.gke.t in den ™**™*™> 
ferner Massverhaltnisse der Wirbelbatten. Sie betreffen auch das Prallen zum Nachzerkleinern der Granula- 

t6 ' Die Vorrichtung aim Ausuben des Verfahrens ist dadurch gekennzeichnet, dass einem ersten Wirbel- 
bett mit Mischcharakteristik ein zweites W.rbelbett mit KolbensfromungsclwaMeristk "^g^chajet .st. 
Vorteilhafte Ausgestaltungen der erfindungsgemassen Vorrichtung betreffen d,e Behalter der Wirbelbetten. 
ihre Massverhaltnisse, ihre Austragsvorrichtungen sowie die Prallvornchtung. 

Die Erfindung betrifft femer die Anwendung des erfindungsgemassen Verfahrens und der erfindungsge- 
massen Vorrichtung fOr die Behandlung von sehr langsam kristallisierenden Copolyestem. 

Die Erfindung wird nachfolgend anhand eines zeichnerisch dargestellten Ausfuhrungsbeispieles naher 

erlSuterUEs 2 ®| ) 9 ^ )jessschema des erfindungS gemassen Verfahrens und der Vorrichtung. urn das Nachein- 
anderschalten von Apparaten und die Granulatbewegung darzustelten, _ • ftrfinHimns . 

Rg. 2 einen vertikalen Schnitt durch ein Ausfuhrungsbe.spiel des ersten Wirbelbettes der erfindungs 
gemassen Vorrichtung ISngs der Unie IHI nach Fig. 3 

Fig. 3 einen Schnitt langs der Unie Ill-Ill nach Rg. 2. 

Rg. 4 einen vertikalen Schnitt durch ein AusfUhrungsbeispiel des zweiten Wirbelbettes der erfin- 
; dungsgemassen Vorrichtung langs der Unie IV-IV nach Rg. 5 
Rg. 5 einen Grundriss des Wirbelbettes der Rg. 4, 

Fig. 6 ein Diagramm, das den Agglomeratarrteil in Funktion der mrttleren Verwe.lzeit im ersten 

^'^DirRg^eigt das Sprudelbett als erstes Wirbelbett 1. das Riessbett als zweites Wirbelbett 2 und die 
, Prallvornchtung 3. Der eintretende. amorphe Granulatstrom 4 wird Im Sprudelbett 1 unter '"tens.ver 
Bewegung und Mischung mrt bereits vorhandenen. kristallinem Material aufgehe.zt und vorknstall.s.ert. Als 
Fluidisierungsgas, welches gleichzeitig als Warmetragermedium wirkt, wird erhitzte Luft Oder em Inertgas 
z B Stickstoff verwendet Das Abgas 10 wird aus energetischen GrQnden normalerweise in einem Kre.slauf 
(mrt Staubabscheidung) wieder an den Bntritt 9 gefuhrt. Die Eintrittstemperatur des Gases wird so 
5 eingestellt, dass sich eine mittlere Granulattemperatur von 140-180 C. vorzugsweise von ca. 160 C erg.bt 
Die entsprechende Gaseintrittstemperatur betragt 150-190* C, vorzugsweise 170-175 C. Der spezifische 
Gasdurchsatz zur Ausbildung einer intensiv bewegten Sprudelschicht betragt 3-30 m' pro kg Granulatdurch- 
satz (Normalkubikrneter bezogen auf 0* C und 1 atm = 760 Torr). insbesondere 5-20 m n . Angesttebt wird 
eine Durchmischung wie in einem ideal gertihrten Kessel. Die mittlere zu wahlende Verweilzeit im 
o Sprudelbett 1 hangt von der Webetendenz des Materials ab und liegt zwischen ca. 5 Minuten fur em 
qutmOtiges PET und ca. ,60 Minuten Oder mehr filr einen klebrlgen Copolyester (die mittlere Verwe.lze.1 ist 
gleich dem Hold-up des Wirbelbettes dividiert durch den Granulatdurchsatz). Der aus dem Sprudelbett 1 
austretende Granulatstrom 5 gelangt in das Riessbett 2, in welcham auch eine Fluidisierung stattfindet, aber 
nur so schwach. dass praktisch keine Vermischung vorkommt und sich das Matenal unter leichter 
« Bewegung propfenstrSmungsartig verschiebt Dadurch wird gewahrleistet, dass auch die ungefahrt 2-5%. 
typischerweise 3-4%. noch amorphen Granuiatktimer (erkennbar an der Transparenz) des Stromes 5 e.ne 
Mindestverweilzeit von ca. 2-25 Minuten im Wirbelbett 2 haben. urn den kristallinen Zustand (d.h. den 
teilkristallinen Endwert) zu erreichen. Die Temperatur des zugefilhrten. heissen Gases 11 l.egt be. O-20 C. 
vorzugsweise ca 10* C. tiber derjenigen von Strom 9. Das Material erwarmt sich im Riessbett 2 nochmals 
so urn 10-30* C, vorzugsweise auf ca 180* C. Der spezifische Gasdurchsatz betragt 1,5-15 m„ pro kg 
Granulatdurchsatz. Das Abgas 12 wird normalerweise auch in einem Kreislauf wieder zuruckgefuhrt. Wegen 
des stufenformigen Verlaufes von Erwarmung und Kristallisation und der Gewahrleistung einer entsprechen- 
den Minimalverweilzeit weist das Granulat des austretenden Stromes 6 trotz der starken Verbreiterung des 
Verweilzeitspektrums durch das Sprudelbett 1 einen derart einheitlichen Kristallinitatsgrad auf, wie er bisher 
55 nur mit Batchkristallisatoren Oder korrtinuierlichen Vorrichtungen mit sehr enger Verweilzeitverteilung er- 
reichbar war GegenOber den herkommlichen Vorrichtungen hat die Kombination von Sprudel- und Riess- 
bett aber den erfindungsgemassen Vorteil, dass trotz Verzicht auf mechanische RUhrer sogar extrem 
klebrige Copolyester unter stabilen stationaren Bedingungen ohne Anbackungen gleichmassig knstallisiert 
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werden k8nnen und sich der Anteil und die Grosse der Agglomerate in solchen Grenzen halten, dass das 
Produkt 6 immer noch freifliessend und rieselfShig ist Letzterer Umstand erlaubt es, dass diese Agglomera- 
te nicht direkt nach der Kristallisatlon zerkleinert werden mOssen. sondern dass ohne Nachteile zuerst 
Trocknung Oder Trocknung und Festphasen-Nachkondensation durchgefUhrt werden kOnnen. wie dies durch 

5 den punktierten Teil der Linie 6, 7 angedeutet Ist 

BrOckenbildung tritt bei der Kleinhe'rt der Agglomerate (grosstenteils Paare von Granulatkomern, Rest 
Dreier- und etwas Vterergrtlppchen) nicht auf, und auf die Trocknungs- Oder Nachkondensationsgeschwin- 
digkeit wirken sich die erfindungsgemSss entstandenen Agglomerate nicht verlangsamend aus, da diese in 
der Regel nicht Flache an Flache kleben, sondern Qber eine Kante. so dass sich die Oberfjache praktisch 

70 nicht verkleinert. Leteteres ist auch der Grund Kir die relativ geringe mechanische Festigkeit der beschrie- 
benen Agglomerate. Es zeigte sich Ubrigens. dass die Agglomerate fast ausschliesslich im Sprudelbett 1 
entstehen und im Anteil und der Grdssenverteilung im Fliessbett 2 keine signifikante Aenderung mehr 
erfahren. Da bei der Agglomeratzericle'tnerung auch unter schonenden Bedingungen immer eine geringe 
Menge BruchstUcke und Staub entsteht, ist es bei einer Festphasennachkondensation von Vorteil, die 

is Nachzerkleinerung (und altfailige Windsichtung) erst nachher zu machen. da Feinanteiie schneller nachkon- 
densieren (inhomogenes Endprodukt) urid zudem noch eher zum Kleben neigen. Bei reiner Trocknung mit 
direkt nachfolgendem Extruder ist eine Nachzerkleinerung nicht notwendig, obwobl diese auch im heissen 
Zustand moglich ware, da keine Extruder-Einzugsstorungen zu befUrchten sind. Bei einer Festphasen- 
Nachkondensation ordnet man die Pranvom'chtung 3 vorteilhafterwelse nach dem Qranulatkiihler an; in 

20 diesem Fall wOrde der in die Prailvorrichtung eintretende Strom 7 von den Agglomeraten her gesehen noch 
dem Strom 6 entsprechen. aber hoheres Molekulargewicht und tiefere Temperatur aufweisen. Zum 
Auf|5sen der erfjndungsgemass entstandenen Kleinagglomerate genfjgen Aufprallgesehwindigke'tten in der 
Grossenordnung von 10-50 m/sec, vorzugsweise 20-35 m/sec Das Aufloseri der Agglomerate kann im 
Prinzip mit jeder Vorrichtung geschehen, in der diese Geschwindigkelten auftreten (z.B. auch pneumatisch). 

25 Vorteilhaft ist jedoch die Verwendung eines Wurfbrechers (Impactor). bei dem das agglomerathaltige 
Granulat von einem Rotor aus unter definierter Umfangsgeschwindigkeit auf Prallflachen (Prallplatten Oder 
Prallring) geschleudert wlrd. Durch Drehzahlvariierung kann die die minimale Aufprallgeschwindigkeit exakt 
ermittett werden. die notwendig ist urn sSmtliche Agglomerate aufzubrechen, und som'rt ist es moglich. das 
Produkt schonend unter genau kontrollierten physikalischen Bedingungen in ein einwandfreies Einzelgranu- 

30 lat Oberzufahren (Endproduktstrom 8). Von Weiterverarbeitern wird als Qualitatsmerkmal ein Agglomeratan- 
teil im Granulat von weniger ais 0.1 Gowichts-Prozent gefordert. Dieser Wert ist mit der erfindungsgmassen 
Vorrichtung ohne Aussieben von Agglomeraten en-eichbar. sofem riicht bereits im amorphen Ausgangsgra- 
nulat Agglomerate vorhanden sind. die meist stSrker zusammengeschmolzen sind und sich mitteis Aufprall 
nicht mehr trennen lassen. 

35 Das in den Fig. 2, 3 dargestellte erste Wirbelbett, d.h. das Sprudelbett 1. weist einen Behalter 21 auf, 
der unten mit einem Lochboden 22 versehen ist, dem der Strom 9 des Behandlungsgases zugefUhrt wird. 
Das Abgas 10 entweicht oben und wird meistens im Rundlauf zurOckgefOhrt 

Der Granulatstrom 4 gelangt durch ein Fallrohr 23 in den Behalter 21. Der Strom 5 des behandelten 
Granulates tritt aus dem BehSlter 21 durch einen Austragsspart 25. deren oberer Rand 27 durch eine 

40 vertikal einstellbare Platte 28 gebildet ist, und deren unterer Rand 29 durch eine vertikal einstejlbare Platte 
30. Damit sind Hohenlage und Breite des Austragsspattes 25 einstellbar. bezlehungsweise regulierbar. 
Zwischen der durch den Auslass 31 des Fallrohres 23 gebildete Zufuhrstelle und dem Austragsspalt 25 ist 
eine vertikale Trennwand 32 angeordnet, urn zu vermeiden. dass GranulatkSmer direkt von der Zufuhrstelle 
zum Austragsspalt 25 springen. Aus Stromungsgrilnden kann die Trennwand 32 ganz oder teilweise aus 

45 Lochblech bestehen. 

Ungefahr auf der Hohe des Austragsspaltes 25 erweitert sich der Behalter 21 in einen Uebergangsteil 
33, der zum Oberteil 34 fOhrt Damit vermirtdert sich die Geschwindigkeit des Behandlungsgases, so dass 
mitgerissene Kdmer in die Wirbelschicht zurOckfallen. 

Der aktive Teil des Wirbelbettes im Behalter 21 hat eine tange h, die in Richtung der horizontalen 
so Komponente des Weges zwischen der Zufuhrstelle 31 und dem Austragsspalt 25 gemessen wird. Seine 
HShe hi ist gemessen zwischen dem tochboden 22 und dem unteren Rand 29 des Austragsspaltes 25. 

Urn eine sichere und rasche Vermischung des Granulates im Wirbelbett zu gewahrleisten wahlt man 
den Koeffizierrten Ki = h/hi von 0,5 bis 1.5. Die Breite bi ist weniger krltisch, soli aber nicht zu kleln 
gewShlt werden. 

55 Bei einer Versuchsanlage wurden h =hi =0,6m gewahlt Somit war K«1 = 1 . Filr einen anderen Versuch 
wurden h =0,6m und hi =0,9m gewahlt Damit war der Koefflzient Ki =0,66. Dabei ist die Breite b, *0,5m, 
d.h. zweimal grosser als im Beispiel der ersten Versuchsanlage. Bei noch grflsseren Geraten wird h viel 
rascher steigen als hi . sodass ein Koeffizient von ungefahr Ki =2 erreicht werden wird. 
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redU DasV l rbe«bett 1 wird durch die Rrmen Buhler/BQh«er-Miag unter der Bezeichnung OTWK vertrieben 

mit zeHIich verschobenen Gaspulsationen beaufscnlagt werden. behandelten 

Damn ist die HBhenlage des Wehres 52 einstellbar, beziehungswe.se regul.erbar. 

ir a^ve Ten des Wirbelbettes Im Behaiter 41 hat eine Unge l 2 , die zw.schen der am Elnlauf 43 
gre nindeTS/and 58 dem Wehr 45 gemessen wird. Die H5he h 2 wird geme.en zw.schen dem 

^Z^^*~r^^ von ,5 bis 1o — S^EJ £ 

inaustri.lle /wage kann - t '«l» «* »> -«*" D * m " ,sl K °" fe """ 1 * 

B " an".' Stan,*,™ *s WH»M»» 2 *• *t «™ du* * «- BOhl^Oh^-.Q un„r 

Beispiel 1: ■ ■ 

Als amorphes Ausgangsmaterial wurde ein kantiges Stranggranulat mit den Dimensionen ca. 2x2x3mm 
verwendTvon der Lammensetzung her handelte es sich um einen Copoyester 
Te'phSsaure und den beiden Diol-Komponenten Aethyleng.ykol und ^^^T^Z 
I, m rwJZu obms Die Intrinsic-Viskositat betrug 0,57 dl/g. gemessen in einem Losungsmittelgemisch 
^^^,^fft^!^&^Z\/^Ms von 60:40 Gewichtsprozent Dieses Material zeigt be, 

Zulyft hatte e.ra Tr^LHe »^ FBche des Lochbodens 21, well die Lutt sich fast unmittelbar 
SSS J^S^i £ *XTfl£ en horizontal Querschnitt (Grundfiache) des Mrbe.bettes 1 
r Sf£ IS^rLlerbrauch betrug 1 2,3 m* pro kg 

ratur betrua 160* C, mit welcher der Produktstrom in e.nen OTW (Marke PULSBED) als Wrbeibett .& 
LI teTSe Dort wurde das Granulat mit Zuluft von 180' C bel einer mittleren (puls,erenden) > Ausstrom- 
^^^^Tm/s wahrend 15 Minuten behandelt Das fertig kristailisierte Produkt wurde 
^f^digkert^von 12 <™ ^ e . h ejnen Wurfbrecher 3 stromen gelassen, wo die 

Grossenverteilung waren an den verschiedenen Punkten des Prozesses (vgl. Rg. 1) we folgt (Tabelle 1). 
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Tabelle 1 



Agglomerate 


amorphes 


nach 


nach 




nach 




Ausgangsgranulat 


Sprudelbett 


Fliessbett 


Wurfbrecher 


Wurfbrecher 


(Anteile in 


<4) 


(5) 


(6) 


(7) 


(8) 


Gewichts-%) 








Totalanteil 


4,3 


51.4 


49.3 


38.5 


3,2 


davon Paare 


100 


. 68.5 


64,9 


83,1 


100 


" Dreier 




21.3 


24,0 


13.2 




Vierer u.mehr 




10.2 


11,1 


3,7 





Man sieht, dass die Agglomerate tm Sprudelbett 1 entstehen. diese sind aber so schwach, dass sie 
bereits auf dem Transport zum Wurfbrecher 3 teilweise zerfallen. Als Mass fur den. Kristallinitatsgrad wurde 
die Dichte gemessen. FUr die Umrechnung gilt: 

~ f'Jl-JL 

K = gewichtsbezogener kristalliner Anteil 

P = gemessene mittlere Polymerdichte eines Qranulatkornes 

pa = Dichte von vo'llig amorphem Polymer 

P c = Dichte von 100% kristallinem Polymer (theoretischer Wert, berechnet aus den Abmessungen einer 
kristallinen Clemcntarzolle). ■■ • ■„■■.■.. 

FOr die Grenzwerte von PET (bei 20 'C) gilt gemass J. Brandrup, E.H. Immergut: Polymer Handbook, 
2nd Edition 1975, Wiley-lntersclence: 

= 1.335 g/cms ' : 

= 1,455 gVcmS. 

Urn den momentanen Zustand einzufrieren, wurden die Proben fur die Dichtemessung sofort in kalfem 
Wasser abgeschreckt Nach dem Sprudelbett 1 war die Dichteverteilung noch erwartungsgemass breit, d.h. 
sie reichte von 1.325 (ca 3,5% . noch ' transparent©, amorphe Granulatkorner) bis 1, 365 (kristalliner 
Hauptanteil). Oie Granulatkorner nach dem OTW-Wirbelbett 2 (Marke PULSBED) wiesen jedoch eine 
Uberraschend enge Verteilung, ja praktisch einen einheitlichen Wert von 1.365 t 0,001 g/cm 3 (Grenzen der 
Extremwerte an 100 reprasentativen Kornern) auf. Dieser Wert entspricht ca. 33% Kristallinitatsgrad, wenn 
man annehmen darf, dass pa fOr den vorliegenden Copolyester ca. 1,325 betrSgt 

Allfailige Bedenken. das Granulat konnte wegen den teilweisen langen Verweilzeiten in der heissen Luft 
eventuell oxidafiv geschadigt werden, wurden durch Farbwertmessungen widerlegt Im gebrauchlichen 
Farbmasssystem L"a*b* lagen die b"-Werte "aller, auch nach mehreren Stunden genommenen Proben leicht 
im negati ven Bereich (ca. -0,7). was bedeutet, dass anstelle eines auf SchSdlgung hinweisenden 
Gelbstiches (positive b*-Werte) tendenziell eher eine leichter Blauton vorlag. 



Wettere Beispiele : 

In weiteren Versuchsvarianten wurde bei sonst gleichen Einstellungen der Einfluss der mittleren 
Verweilzeit im Sprudelbett 1 auf die Agglomeratblldung untersucht. Es ergab sich die in Rg. 6 dargestellte 
Abhangigkeit. Bei zu kurzer Verweilzeit entstanden so viele Agglomerate (Ober 60%), dass das Sprudelbett 
1 keinen stabilen Zustand mehr erreichte und durch starker werdende Verklebung "umkippte", was jeweils 
kurz vor dem Kollaps bereits an der enger werdenden Schwankungsbreite des Druckabfalls Ober das 
Sprudelbett 1 vorauszusehen war. Unterhalb der kritischen Grenze nimmt der Agglomeratanteil mit zuneh- 
mender Verweilzeit ab. Urn das Sprudelbett 1 aber nicht grosser als n6tig zu bauen, wird vorteilhafterweise 
eine nicht allzu weit von der kritischen Grenze entfemte Verweilzeit gewahlt, wie dies im Beispiel 1 der Fall 
war. Zum Vergleich wurde auch noch eln normales PET (Homopolymer) eingesetzt, das erahnen lasst, urn 
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m/sec, insbesondere 1,2 m/sec. 



io Anspruche 

1. Verfahren zum kontinuierlichen Kristallisieren von Polyestermaterial. wie Granulat Oder grobem 
Pulver. 

„ S? 0l SSISurch zwei hintereinandergeschaKete Wirbeibetten (1, 2) f^^^SZ 
Z erl efne'prude.nde Wirbelschicht (1) mtt Mischcharakteristik. und das zwerte em FWessbett (2) m.t 

20 16 ^TJL Wlrbe.bett (1) erreicnt die Temped der G. -ulate 140* C «- I*'* vorzugsweise 
1 60-C/wobeidiemittlereVer W eil 2 eit5^0min.betragt,eve» 

b) die Bhtrittstemperatur des Behandlungsgases betragt be.m ersten Wirbelbett (1) ^ 

2S vorzugsweise 5 bis 20 m* . insbesondere 12 mj , wobel d.e Anstromgeschw.ndigkert 2 6 m/sec betragt, 
• ^T^ ^SS T ~- - — - -P' C vorzugsweise 

betrj ^Jweise 2-8 m*\ insbesondere 4 m= . wobei die Anstromgeschwmd.gke* 0,8-3 m/sec, 
V ° r2U T£ ^-"—n t—rner die vom ersten (1) zum zweiten Wirbelbett (2) 
35 — ' des ersten —SO) 

^rSS Verbis der Lange , zur Ha. b 2 des zweiten Vtfrbelbettes (2) 

gebiidetwird, betragt ^ ^ l^f^j^^J^ {2) (Kz = Lange .,/Hohe h 2 ) zum 
40 j) das Verhattn.s des Koeffizienten K 2 des zweiten wiroeiDwwa i M~ « insbesondere 

Koeffizienten K, des ersten Wirbelbettes (1) (K, = Lange h/Hohe h,). »t grosser als 2, msbesondere 
grosser ate 3. ^ geken nzeichnet, dass naoh dem zweiten Wirbelbett (2) 

der folgenden Merkmale vorgesehen ist 

srsr - ^-sas*^ - « bis 50 m/sec, » bis 

d dS Produkt durch Um.aufprall. z.B. in einem zentri fugalen .mpactor no£^* 
Umfangsgeschwindigkeit ca. 25 m/sec, bei einem Rotordurchmesser von 0,4 m und emer Drehzahl von 
1200 U/min. betragen kann. 
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7. Vorrichtung zum Ausiiben des Verfahrens nach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gskennzeich- 
net dass einem ersten Wirbelbett (1) mit Mischcharakteristik ein zwertes Wirbelbett (2) mit Kolbenstro- 
mungscharakteristik nachgeschaltet ist. 

8. Vorrichtung nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet. dass wenigstens eines der folgenden 
Merkmale vorgesehen ist: 

a) das erste Wirbelbett (1) weist einen Behaiter (21) auf, dessen Austragswehr (29) auf einer Hohe h, 
liegt die bei elner Lange I, des Behalters (21) einen Koeffizienten Ki = l,/hl von 0,5 bis 2 ergibt, 
insbesondere 1; 

b) der Behaiter (21) des ersten Wirbelbettes (1) erweitert sich oberhalb des Wehrs (29) (Teil 23), 
wobei die Durchgangsflache fQr das Granulat als Austragsspalt (25) ausgebildet ist, und wobei der untere 
(29) und der obere Rand (27) dieses Austragsspaltes (25) durch vertikale bewegliche Platten (30, 28) 
gebildet sind, die eine Regulierung der Hohenlage und der Brete des Austragsspaltes (25) erlauben; 

c) zwischen der Zufuhrstelle (31) fQr die Granulatkomer und dem Austragsspalt (25) des ersten 
Wirbelbettes (1) ist eine vertikale Trennwand (32) vorhanden, um 2U vermeiden, dass GranulatkcSrner direkt 
von der Zufuhrstelle (31) zum Austragsspalt (25) springen; 

d) eine Antikleb-Oberflachenbehandlung der mit dem Polyestermaterial in Beruhrung kommenden 
Flachen des BehSlters (21) des ersten Wirbelbettes (1) ist vorgesehen, um ein Ankleben zu vermeiden, 
wobei z.B. ein Beschichten mit Polytetrafluorathylen Oder ein Perlstrahlun in Frage kommen; : 

e) das zweite Wirbelbett (2) weist einen, vorzugsweise kanaSformigen. Behaiter (41) auf, dessen 
Austragswehr (52) auf einer Hohe (h 2 ) llegt, die bei einer Lange h des Behalters einen Koeffizienten K? = 
l 2 /h 2 von 2,5 bis 10, ergibt, vorzugsweise 4 bis 8, insbesondere 5. wobei zweckmassig die Hohe (h 2 ) des 
Austragswehrs (52) einstellbar ist 

^ - 1) das Verhaltnis des Koeffizienten K2 zum Koeffizienten K, ist grosser als 2. insbesondere grosser 

g) die Luftzufuhr (11) zu mindestens einem der Wirbelbetten (1 bzw. 2). vorzugsweise des zweiten 
(2), erfolgt Ober eine Gaspulsationseinrichtung (45-48), die insbesondere verschiedene Teile des Lochbo- 
dens (42) mit zeitlich verschobenen Gaspulsationen beaufschlagt 

h) ein kombinferter Apparat entnait die beiden Wirbelbetten (1. 2), gegebenenfalls Qbereinanderiie- 
gend, wobei der Sprudelschicht (1) das Fliessbett (2) nachgeschaltet ist. und wobei everrtuell ein einzlger 
Gaskreislauf (11 , 12. 9, 10) vorgesehen ist 

9. VorriGhtung nach Anspruch 7 oder 8, dadurch gekennzeichnet. dass dem Wirbelbett (2) mit 
Kolbenstremungscharakteristik eine Prallvorrichtung (3) unmittelbar oder nach Weiterbehandlungsapparaten 




bzw. einer Lagerung nachgeschaltet ist " 
wobei die Prallvorrichtung (3) vorzugsweise errtweder eine pneumatische Forderleitung und/oder 
einen Impactor mit einem Schleuderrotor aufweist, der die Komer gegsn einen Ring oder gegen Prallplatten 
wirft, wobei die Prallplatten vorzugsweise um parallel zur Achse des Rotors liegenden Achsen einstellbar 
slnd. um einen rechtwinkligen Aufprall zu ermoglichen. 

10. Anwendung des Verfahrens nach einem der AnsprOche 1 bis 6 und/oder der Vorrichtung nach 
einem der Anspruche 7 bis 9 Kir die Behandlung von sehr langsam kristallisierenden, klebrigen Copolye- 
stem. 
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